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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
 
SEM   vrstični elektronski mikroskop (ang. scanning electron microscope) 
VSM  magnetometer s tresočim se vzorcem (ang. vibrating sample 
magnetometer) 
Br  remanenca 
Hci  koercitivnost 
EDTA  etilendiamintetraocetna kislina 
2 – MBT merkaptobenzotiazol 
BTED  breztokovna elektrokemijska depozicija 








V diplomskem delu sta prikazana pregled literature in teoretičnih osnov Nd-Fe-B 
magnetov ter postopek protikorozijske zaščite s pomočjo niklja na osnovi 
breztokovnega in tokovnega nanosa na NdFeB mikro delce. Na laboratorijskem 
nivoju sta bili preizkušeni obe tehniki nanosa, tako breztokovni  kot tudi tokovni 
princip, uspešnost nanosa je bila analizirana s pomočjo meritev magnetnih lastnosti 
na magnetometri s tresočim se vzorcem ter kvalitativne in kvantitativne analize 
nanesene plasti na vrstičnem elektronskem mikroskopu, opremljenim z metodo 
energijske disperzije rentgenskih žarkov. 
 
 




In the thesis statement we will present an overview of literature and theoretical 
foundations of NdFeB magnets, and the process of corrosion protection with the help of 
nickel coatings, on the basis of the electroless plating and electroplating on NdFeB micro 
particles. Both techniques, electroplating and electroless plating, were tested in the 
laboratory. The effectiveness was analyzed using magnetic properties measurements on 
the vibrating sample magnetometer and the analysis of the deposited Ni layer on a 
scanning electron microscope equipped with energy dispersive X-ray spectroscopy 
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Magnet je telo, ki oddaja magnetno polje, bodisi 
naravno ali inducirano, in ima lastnost, da privlači 
ali odbija določene druge predmete. 
Vsak magnet ima severni in južni pol. Preprosta 
ponazoritev s potekom silnic iz severnega proti 
južnemu polu je prikazana na sliki 1. 
Magnetno polje, ki nastane okoli trajnih ali elektro 
magnetov, je vektorsko polje. V magnetnem polju 
je možno zaznati magnetno silo. Tangenta na 
silnice je nam bolj poznana kot gostota magnetnega 
polja. Gostota magnetnega polja je vektorska količina in opisuje magnetno polje. 
Označuje se s črko B, enota je tesla [T], 1 T = 10 000 Gs [Gs – gauss]. [1] 
V snoveh poznamo več vrst magnetizma.  
• Diamagnetizem je pojav, ko je gostota magnetnega polja v snovi manjša od 
magnetnega dipolnega momenta okolice oz. magnetnega polja, v katerem se telo 
nahaja. Med diamagnetne snovi uvrščamo zlato, baker, žlahtne pline, vodik ipd. 
Superprevodnike uvrščamo med popolnoma diamagnetne snovi.  
• Paramagnetizem; gre za pojav, ko je gostota magnetnega polja same snovi malo 
večja od gostote magnetnega polja okolice. Do paramagnetizma pride, ko imajo 
atomi ali molekule lasten magnetni moment. Med paramagnetne snovi uvrščamo 
krom, magnezij, aluminij, kisik, razne soli in okside ipd.  
• Feromagnetizem je najbolj poznana oblika magnetizma. O feromagnetizmu 
govorimo, ko ima snov bistveno večjo gostoto magnetnega polja v primerjavi z 
magnetnim poljem, v katerem se nahaja. V primerjavi z diamagnetizmom in 
paramagnetizmom je feromagnetizem prisoten le v trdnih snoveh. Med 
feromagnetne snovi uvrščamo nikelj, železo, kobalt ipd.[2] 
  
Slika 1: Preprost prikaz silnic in polov v 
magnetu [17]
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Neodim-železo-bor (Nd-Fe-B) magneti so zlitina neodima, železa in bora s formulo 
Nd2Fe14B in trenutno veljajo kot najmočnejši stalni/trajni magneti. Znanstveniki so se z 
njimi prvič srečali v 80. letih 20. stoletja. Predvsem so jih pritegnili visoka koercitivnost 
(13 kOe = 1035 kA/m), visoka remanenca (11 kG = 1,1 T) ter visok energijski produkt       
(40 MGOe = 318 kJ/m3).  
Nd-Fe-B magneti počasi pričenjajo nadomeščati Sm-Co magnete predvsem zaradi nižjih 
stroškov proizvodnje in boljših magnetnih lastnosti. Slaba lastnost Nd-Fe-B magnetov je 
v relativno nizki Curiejevi temperaturi, ki je 312 °C, Sm-Co ima Curiejevo temperaturo 
med 700 in 800 °C, kar je bistveno več od Nd-Fe-B magnetov. Curiejeva temperatura 
označuje temperaturo, pri kateri se popolnoma izgubijo feromagnetne lastnosti in je 
material posledično le še paramagneten. Omenjeni magneti imajo tudi nizko temperaturo 
stabilnost; ta znaša 80 °C. V primeru, da magnetom, ki so narejeni le iz neodima, železa 
in bora, dodamo kovine redkih zemelj oz. legirne elemente, kot sta disprozij in terbij, se 
lahko temperaturna stabilnost dvigne tudi preko 200 °C. Naslednja kritična lastnost je 
slaba korozijska odpornost, kar zelo omejuje njihovo uporabo, do določene mere je 
možno korozijske lastnosti izboljšati z dodatkom kobalta. [3,4] 
Koercitivnost (Coercivity) [Hci] je 
oznaka za magnetno polje, ki je 
potrebno, da popolnoma razmagneti 
prej namagneten feromagnetni 
material, tako da je magnetizacija 
enaka nič. Na sliki 2 je označena s 
črko C. Višja kot je koercitivnost, 
dlje časa bo magnet obdržal svoje 
lastnosti, ko bo izpostavljen 
nasprotnemu magnetnemu polju. 
Koercitivnost se izraža z A/m oz. Oe-





Remanenca (Remanence) [Br] je magnetizacija, ki jo ima magnet potem, ko ga 
odstranimo iz zunanjega magnetnega polja, ki deluje nanj, npr. električno navitje. Na sliki 
2 je označena s črko B. Enota za remanenco je T – tesla oz. Gs – gauss, 1 T = 104 G. 
  
Slika 2: Histerezna zanka tipična za feromagnetni material 
izpostavljen zunanjemu magnetnemu polju [18]
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Energijski produkt je numerična vrednost med Hci in Br in izraža moč magneta. Dobimo 
ga tako, da izrazimo največji pravokotnik na krivuljo demagnetizacije v drugem 
kvadrantu histerezne zanke.[5] 
Grafa na sliki 3 prikazujeta histerezno zanko feromagnetnega materiala.  
a) M vs. H: Mr je magnetizacija pri H = 0; Hci 
b) B vs H: Br je remanenca pri H = 0; Hc je koercitivnost, oz. obratno polje za 
reduciranje B na nič.[6] 
 
Slika 3: Histerezni zanki feromagnetnega materiala, levi graf H-M in desni H-B [19]  
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Za mehkomagnetne materiale je značilna lahka demagnetizacija, kar se izraža v nizki 
koercitivnosti. Preprosto povedano, mehkomagnetni material se lahko razmagneti že ob 
prisotnosti manjšega zunanjega magnetnega polja. Ravno nasprotno pa velja za 
trdomagnetne materiale, ki imajo visoko koercitivnost in jih je temu primerno težko 
razmagnetiti. Meja med eno in drugo vrsto magneta je nekje pri 1000 A/m. Iz grafov na 
sliki 4 je lepo razvidna razlika med eno in drugo vrsto magnetov. Trdomagnetni materiali 





Slika 4: Histerezna zanka mehkomagnetnega (levo) in trdnomagnetnega materiala (desno) 
[20] 
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1.2. Nikelj 
 
Nikelj je kovinski element srebrno bele barve. V zemeljski skorji ga je nekje 80 ppm, kar 
ga uvršča na 5. mesto najpogostejših elementov. Najpogostejše oksidacijsko število je +2, 
najdemo pa ga tudi v 0, +1 in +3. Nekje 69 % niklja se porabi za izdelavo nerjavnih jekel, 
15 % gre za proizvodnjo neželeznih zlitin, 8 % se porabi za galvanizacijo, ostalih 7 % pa 
se porazdeli za livarske odlitke, baterije, kemikalije itd. Nekaj splošnih informacij o 
samem niklju je predstavljenih v tabeli 1. 
Tabela 1: Splošne informacije o niklju [9] 
Ime Nikelj 
Kemijski simbol Ni 
Atomsko število 28 
Atomska masa 58,69 g/mol 
Tališče 1453 °C 
Vrelišče 2730 °C 
Gostota 8,90 g/cm3 
Curiejeva temperatura 253 °C 
 
Za pridobivanje zelo čistega niklja v laboratorijih uporabljajo redukcijo nikljevega oksida 
z vodikom pri temperaturi med 150 in 250 °C. 
𝑁𝑖𝑂 + 𝐻2 → 𝑁𝑖 + 𝐻2𝑂 
Iz nikljevega(II) oksalata se ga da pridobiti s pomočjo termičnega razpada v odsotnosti 
kisika. [9, 10] 
𝑁𝑖𝐶𝑙2𝑂4
𝑇
→𝑁𝑖 + 2𝐶𝑂2 
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1.3. Breztokovna elektrokemijska depozicija Ni 
 
Breztokovna elektrokemijska depozicija je proces depozicije nikljeve plasti iz vodne 
raztopine na substrat, brez uporabe električnega toka. Pri breztokovni elektrokemijski 
delpoziciji gre za kemijski proces, pri katerem se nikljevi ioni reducirajo do kovinskega 
niklja. Najbolj razširjen reducent je natrijev hipofosfit, uporabljen je v več kot 99 % vseh 
breztokovnih elektrokemijskih depozicij. Možne, ampak manj uporabljene alternative so 
še natrijev borohidrid in dimetilamin boran. 
Eden od razlogov, zakaj je 
breztokovna elektrokemijska 
depozicija tako razširjena, je ta, da 
je nanos niklja na celotni površini 
veliko bolj enakomeren kot pa pri 
tokovni elektrokemijski depoziciji.  
Kako izgleda tak nanos v teoriji, je 
prikazano na sliki 5. Pri tokovnem 
elektrokemijskem nanosu se pojavi 
problem v raznih vdolbinah, kjer 
substrat nima ravne površine in 
pride do nehomogenosti električnega polja in senčenja. Pri breztokovni elektrokemijski 
depozicije se take težave ne pojavljajo. [11] 
 
1.3.1. Natrijev borohidrid 
Borohidridni ion skoraj spontano hidrolizira v nevtralnem ali kislem mediju. Ko imamo 
v raztopini prisotne raztopljene nikljeve ione, pride do naslednje homogene reakcije, kjer 
se obarja nikljev borid. 
8𝐵𝐻4− + 4𝑁𝑖2+ + 18𝐻2𝑂 → 2𝑁𝑖2𝐵 + 6𝐻3𝐵𝑂3 + 25𝐻2 
Ko vodna raztopina vsebuje le nikljeve ter borohidridne ione in je pH raztopine med 12 





→    2𝑁𝑖0 + 𝐵 + 𝐵(𝑂𝐻)4 + 3𝐻
+ + 9 2⁄ 𝐻2 
  
Slika 5: Primerjava nanosa (levo - breztokovno; desno - tokovno) 
[21] 
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Da se prepreči obarjanje nikljevih soli ali nikljevega hidroksida, je treba uporabiti ligande, 
ki učinkoviti delujejo pri pH med 12 in 14. Eden takih je etilendiamintetraocetna kislina 
(EDTA). Slika 6 prikazuje vpliv molskega razmerja med EDTA in nikljem. Polna črta 
prikazuje količino nanosa, črtkana pa stabilnost raztopine. Z višanjem molskega razmerja 
med EDTA in nikljem se količina nanosa povečuje; ta trend je opazen do molskega 
razmerja do 10, potem pa začne padati. Pri stabilnosti kopeli se ta z višanjem molskega 
razmerja samo povečuje. 
Kot pri vseh katalitskih reakcijah ima tudi pri tej velik vpliv na hitrost reakcije 
temperatura. Kako temperatura in dodatek stabilizatorja vplivata na hitrost depozicije, je 















Slika 6:Vpliv molskega razmerja med NaBH4 in EDTA 
na depozicijo in stabilnost raztopine (brez dodanih 
stabilizatorjev) [22] 
Slika 7:Vpliv temperature na depozicijo. A - brez 
stabilizatorja, B - s stabilizatorjem 100 ppm TlNO2 [22] 
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Učinek depozicije je prav tako odvisen od koncentracije NaBH4, ki vpliva tako na hitrost 
depozicije kot tudi na stabilnost same kopeli. Na sliki 8 se polna črta navezuje na hitrost 
depozicije na substrat, črtkana črta pa prikazuje vpliv koncentracije NaBH4 na stabilnost 
kopeli. S tem ko povečujemo koncentracijo NaBH4, se hitrost depozicije povečuje, pada 
pa stabilnost kopeli; ta padec je največji med 0,9 in 1,2 g/L. 
Za breztokovno elektrokemijsko depozicijo niklja se lahko uporabljajo različne 
raztopine/kopeli oz. različni tehnični parametri, ki vplivajo na samo kvaliteto nanosa. 
Nekaj osnovnih raztopin/kopeli in tehničnih parametrov je predstavljenih v tabeli 2. Za 
katero vrsto kopeli se bomo odločili, je seveda odvisno od substrata, na katerem izvajamo 
depozicijo, in lastnosti, ki jih želimo doseči. [12] 
  
Slika 8: Vpliv koncentracije NaBH4 na depozicijo in 
stabilnost raztopine [22]
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Kemikalija 1 2 3 4 5 6 
Ni2+ 7,4 7,4 2,5 7,6 5,0 6,0 
Edta (98 %) 45 40 / / / / 
EDTA dinatrijeva 
sol 
/ / 35 / / / 
Trietilentetraamin / / / 87 / / 
Kalijev natrijev 
tartrat 
/ / / / 65 / 
Amonijev 
hidroksid (28 %) 
ml/L 
/ / / / / 120 
Natrijev hidroksid 40 40 40 40 40 / 
Natrijev borohidrid 1,5 1,2 0,5 1,0 0,75 0,4 
Tlno2 mg/L 100 / 50 50 / / 
Pb(NO3)2 mg/L / 40 / / / / 
2 – MBT mg/L / 5 / / / / 
Temperatura °C 95 95 95 97 92 60 
Ph 14 13 14 14 13 12 
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1.4. Tokovna elektrokemijska depozicija  
 
Tokovna elektrokemijska depozicija je elektrokemijski proces za nanašanje kovinski 
plasti na različne substrate. Tokovna elektrokemijska depozicija niklja se je bistveno 
razvila v zadnjih petih desetletjih z namenom dekorativnega in funkcionalnega nanosa 
niklja na različne predmete. Dekorativni nanosi se izvajajo predvsem iz marketinškega 
aspekta. Funkcionalni nanosi imajo funkcijo izboljšanja fizikalnih lastnosti, kot je 
odpornost na obrabo, toploto in izboljšanje korozijske zaščite.  
Tokovna elektrokemijska depozicija 
temelji na prehodu električnega toka med 
dvema elektrodama. Elektroda s 
pozitivnim nabojem se imenuje anoda, 
nasprotni elektrodi z negativnim nabojem 
rečemo katoda. Elektrolit vsebuje nabite 
delce oziroma ione. Ko med elektrodama 
vzpostavimo električni potencial, se 
pričnejo pozitivno nabiti delci − kationi 
gibati proti negativno nabiti katodi, pri 
delcih z negativnim nabojem – anioni, 
pride do ravno nasprotnega učinka, saj se 
le-ti pričnejo gibati v smeri pozitivno 
nabite anode. S tem se zaključi električni 
krog. Slika 9 predstavlja shematski prikaz elektrolitske celice, kot je opisana zgoraj. 
Nikljeve soli, ki so raztopljene v vodi, disociirajo v dvovalentne pozitivno nabite nikljeve 
ione (Ni2+), skupaj z negativnimi ioni. Pozitivni nikljevi ioni reagirajo z elektroni in se na 
katodi nalagajo kot kovinski nikelj. Na anodi pride do nasprotnega učinka, kjer se 
kovinski nikelj raztaplja in nastaja Ni2+, novo nastali ioni nadomestijo tiste, ki so reagirali 
v kovinski nikelj. 
Michael Faraday je dokazal, da je količina nanesene kovine na katodi in količina 
raztopljene anode, premo sorazmerna s količino električne energije. Maso raztopljene 
anode oz. količino nanesene kovine lahko izračunamo po naslednji enačbi: 
m =
M ∗ I ∗ t
z ∗ F
 
Kjer je: m – masa [g]; M – molska masa [g/mol]; I – tok [A]; t – čas [s]; z – število 
izmenjanih elektronov [/] in F – Faradayeva konstanta, ki znaša 96500 As. 
Zgornjo enačbo je možno preurediti, in sicer upoštevamo, da je molska masa niklja 58,7 
g/mol, število izmenjanih elektronov je 2 in Faradayeva konstanta 96500 As. Potem 
enačba dobi naslednjo obliko, kjer je čas v urah in tok v amperih: 
Slika 9: Osnovna shema elektrolitske celice [23]
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m = 1,095 ∗ I ∗ t  
Koliko niklja se bo naneslo na katodi, je 
odvisno od učinkovitosti katodnega 
toka, ki se giblje nekje med 90 in 97 %. 
Velik vpliv na nanos ima tudi položaj 
substrata v primerjavi z anodo, saj le-ta 
vpliva na gostoto tok v določeni točki. 
Vpliv položaja elektrode je prikazan na 
sliki 10. Na izbočenih območjih, ki so 
bližje anodi, je gostota toka višja in 
posledično tudi debelina nanosa, ravno 
nasprotno se dogaja na vdolbinah, ki so 
bolj oddaljene od anode in je gostota 
toka manjša. 
1.4.1. Watts metoda 
Profesor Oliver P. Watts je leta 1916 zapisal sestavo kopeli za elektrodepozicijo niklja, 
ki temelji na nikljevem (II) sulfatu, nikljevem (II) kloridu in borovi kislini, podrobnejši 
tehnični parametri in koncentracije so navedene v tabeli 3:  
Tabela 3: Watts-nova sestava elektrolita [14] 
Sestava elektrolita 
 
Nikljev (II) Sulfat heksahidrat (Niso4 ∗ 6H2O) 225 − 400 g L⁄  
Nikljev (II) Klorid heksahidrat (Nicl2 ∗ 6H20) 30 − 60 g L⁄  
Borova kislina (H3BO3) 30 − 45 g/L 
  
Temperatura 44 − 66 ℃ 
ph 2 − 4,5 
Katodna tokovna gostota 3 − 11 A dm2⁄  
Nasprotna elektroda − anoda nikelj 




Slika 10: Prikaz nanosa niklja na katodo [23]
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Nikljev sulfat predstavlja glavni vir nikljevih ionov (Ni2+). Nikljev klorid znatno poveča 
prevodnost kopeli in s tem pripomore k zadovoljivemu raztapljanju nikljeve anode. 
Borova kislina se v tem primeru uporablja kot pufer in ima funkcijo nadzorovanja pH-
vrednosti. Razlog za nihanje pH-vrednosti v kopeli je ta, da učinkovitost katode ni 100 % 
in s tem pH raste, iz kopeli se sprošča plinasti vodik, H+ ione, ki se pri tem porabijo, 
nadomestijo vodikovi ioni, ki se ionizirajo iz borove kisline in se tako uravnava pH-
vrednost kopeli. [13, 14] 
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2. Namen dela 
 
Nd-Fe-B magneti vsekakor veljajo za najbolj perspektivne trajne magnete, ki dobivajo 
vedno večji pomen tako v avtomobilski industriji kot v raznih elektronski napravah, kjer 
je treba ustvariti trajno močno magnetno polje.  
V sklopu raziskovalnega dela na Institutu Jožef Stefan in podjetja Kolektor KFH so se 
preučevale različne metode nanosa niklja na neodim-železo-bor mikro delce z namenom 
ustvarjanja dovolj debele in učinkovite plasti niklja, da se prepreči oksidacija osnovnega 
substrata, tj. magnetnih mikronskih (100–300 µm) delcev na osnovi Nd-Fe-B in s tem 
ohranjanje fizikalnih in magnetnih lastnosti tretiranega materiala. 
Po pregledu literature je bilo ugotovljeno, da za namene depozicije niklja ustrezata dve 
osnovni tehniki. Prvi način je breztokovni elektrokemijski nanos. Glede na teorijo, ki je 
bila obdelana, je taka metoda z vidika homogenosti nanosa bolj primerna, saj debelina in 
enakomernost nanosa ni odvisna od pozicije elektrod kot v primeru drugega načina, ki je 
tokovna elektrokemijska depozicija. 
Pri breztokovni depoziciji so tudi osnovni stroški in stroški same proizvodnje manjši, saj 
ni potrebe po nabavi galvanostata in ni dodatnih stroškov z električno energijo, ki je 
potrebna pri tokovni elektrodepoziciji, za sam nanos.  
Za potrditev, kateri elektrokemijski postopek je primernejši za depozicijo niklja, se bodo 
na koncu s pomočjo Kolektorja KFH izvedli korozijski testi, ki nam bodo podali odgovor, 
ali protikorozijska zaščita sploh deluje in v kakšni meri zaščiti osnovne magnetne delce 
na osnovi Nd-Fe-B. 
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3. Eksperimentalni del 
 
Pri eksperimentalnem delu so se kot glavni material uporabljali Nd-Fe-B mikro delci, 
narejeni s hitrim ohlajanjem Nd-Fe-B zlitine, ki so bili naknadno zdrobljeni na velikost 
med 100 in 300 µm. Slednji se uporabljajo za polimerno vezane ekstrudirane in brizgane 
magnete. Kemijska sestava omenjenih delcev je 63 mas.% Fe, 26 mas.% Nd, 5 mas.% Co 
in mas.1% B, ostalo so razni mikroelementi. Nd-Fe-B velja za enega najmočnejših 
permanentnih magnetov, kar jih trenutno obstaja. 
3.1. Material 
 
Pri svojih raziskavah sem uporabljal Nd-Fe-B mikro delce oziroma komercialno ime za 
uporabljeni prah MQP-B+ povprečne velikosti ~150 µm. Remanenca osnovnega MQPB+ 
prahu je 907 mT, koercitivnost pa 755 kA/m. Iz grafa 1 je lepo razvidna kvadratna oblika 
krivulje. 
 




























 Tadej Zadravec – Breztokovno in tokovno nanašanje niklja na magnetne Nd-Fe-B mikro delce 
16 
Univerza v Ljubljani, Fakulteta za kemijo in kemijsko tehnologijo 
3.2. Metode 
 
Med izvajanjem eksperimentalnega dela sem uporabljal različne metode, s katerimi sem 
pripravljal nove vzorce, oz. analiziral uspešnost izvedenih eksperimentov. 
3.2.1. Brušenje in poliranje 
Prva stopnja pri pripravi vzorca za opazovanje in analiziranje pod elektronskim 
mikroskopom je brušenje. Pri brušenju odstranimo grobe delce iz površine vzorca in 
zravnamo površino, da je primerna za opazovanje pod mikroskopom. Pri brušenju se 
pojavijo izgube, saj se odstranjuje debelejša plast vzorca. Po brušenju sledi poliranje. 
Poliranje je bistveno bolj fino, pri tem skorajda ni nobenih izgub materiala, polira se z 
namenom odstranitve mikrostrukturnih raz, ki so se nastale zaradi brušenja.  
3.2.2. SEM (Scanning Electron Microscope)  
SEM, scanning electron 
microscope, oziroma 
vrstični elektronski 
mikroskop ima na vrhu vir 
elektronov oz. elektronsko 
puško (katoda), emitirani 
elektroni potujejo skozi 
elektromagnetne leče in 
zaslonke, ki usmerijo 
emitirane elektrone na 
želeno mesto vzorca, od 
katerega elektroni sipajo v 
vse smeri. Ker imajo 
elektroni izredno majhno 
maso, je treba v notranjosti 
mikroskopa vzpostaviti vakuum, da ne pride do predčasnega sipanja elektronov. Analize 
vseh vzorcev so se izvajale na Jole JSM-7600F mikroskopu (slika 11). 
Sipane elektrone zaznavamo z različnimi detektorji, ki signale pretvorijo v nam uporabno 
sliko. Najpogostejši detektorji so BSE – detektor povratno sipanih elektronov, dobimo 
sliko relativne kemijske sestave vzorca, SE – detektor sekundarnih elektronov, dejanska 
slika površine, EDS – energijsko disperzijska spektroskopija (detektiranje emitiranih 
rentgenskih žarkov), WDS – valovno-disperzijska spektroskopija.  
Pripravljene vzorce lahko na elektronskem vrstičnem mikroskopu analiziramo na dva 
načina. Analizira se lahko delce, ki jih preprosto nanesemo na grafitni lepilni trak in jih 
vstavimo v SEM in pogledamo njihovo površino, s tem vidimo nedotaknjeno zunanjo 
površino delca, nimamo pa vpogleda v notranjost delca, s tem ne moremo oceniti debeline 
nanesenega sloja, stika med nanesenim slojem in osnovnim delce ter morebitnih drugih 
Slika 11: SEM - vrstični elektronski mikroskop [24]
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interakcij, ki lahko nastanejo na stiku med nikljem in osnovnim delcem. Drugi možni 
način za analizo vzorcev, ki smo jih pripravili, je opazovanje preseka delcev, s tem 
dobimo vpogled v notranjost delca, težava, ki se pri tem pojavi, je ta, da med samo 
pripravo lahko poškodujemo pripravljeni vzorec, saj nanj delujejo različne mehanske 
obremenitve, prav tako imajo delci stik s kemikalijami, ki se uporabljajo kot mazivno 
sredstvo pri brušenju in poliranju, kar lahko vodi do oksidacije delcev in s tem dobimo 
nerelevantne rezultate, ki pa so pomembni za ocenjevanje uporabljene tehnike.[15] 
 
3.2.3. Magnetometer s tresočim se vzorcem − VSM (Vibrating Sample 
Magnetometer) 
VSM, vibrating sample magnetometer, oziroma magnetometer s tresočim se vzorcem, se 
uporablja za merjenje magnetnih lastnosti materialov (histerezne zanke) kot funkcije 
magnetnega polja, temperature in časa. Z VSM-jem je možno opravljati magnetne 
meritve prahov, trdnih snovi, tekočin in posameznih kristalov. 
3.3. Predpriprava vzorca 
 
Nd-Fe-B mikro delci, ki jih bomo uporabili za depozicijo niklja, vsebujejo na površini 
različne nečistoče, ki so posledica izdelave, priprave, ali skladiščenja, zato jih je potrebno 
pred kakršno koli obdelavo dobro očistiti, da dobimo čisto površino Nd-Fe-B delcev, brez 
raznih maščob in nečistoč, ki bi lahko vplivale na samo depozicijo.  
Kot sredstvo za razmaščevanje se uporablja posebna raztopina pripravljena iz 10 g/L 
NaOH, 50 g/L Na2CO3 in 70 g/L Na3PO4*12H2O. Iz tega se pripravi vodna raztopina za 
čiščenje NdFeB mikro delcev, ki jih preprosto potopimo v raztopino in pustimo namakati 
2 minuti. Naslednji korak je spiranje z deionizirano vodo in čiščenje v ultrazvočni kopeli, 
prav tako 2 minuti. Tako pripravljene delce je treba samo še posušiti in že so pripravljeni 
za nadaljnjo obdelavo. [16] 
Raztopina za predpripravo vzorca je precej bazična in posledično lahko vpliva na osnovni 
material, saj ga lahko poškoduje. Še preden začnemo s kakršno koli depozicijo niklja, 
imamo poškodovan osnovni material in s tem poslabšane magnetne lastnosti že v samem 
izhodišču. Iz tega razloga najprej preverimo, kako se sam material obnaša med samo 
predpripravo. Delce preprosto očistimo v raztopini za razmaščevanje. Ko jih posušimo, 
so pripravljeni za analizo na VSM-ju in SEM-u.  
3.4. Breztokovna elektrokemijska depozicija Ni 
 
Pri breztokovni elektrokemijski depoziciji niklja se je izvajala študija vpliva izbrane 
nikljeve soli na depozicijo niklja ter študija vpliva časa depozicije na debelino nanosa. 
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Študija vpliva izbire nikljevih ionov se je naredila na podlagi dveh različno pripravljenih 
elektrolitskih kopeli. Reakciji sta potekali pri temperaturi 70−75 °C in času 90 min. Za 
termostatiranje in mešanje se uporablja ultrazvočna kopel. V čaši termostatiramo 7,4 g/L 
raztopine NiCl2*6H2O, v katero dodamo MQP-B+ delce, na katerih želimo izvesti 
depozicijo. Da reakcija poteče, je treba dodati NaBH4, ki deluje kot reducent, 
koncentracija je 1,2 g/L. Ob dodatku pride do burne reakcije, raztopina postane temno 
obarvana in se močno speni. Po končani reakciji je delce treba sprati in posušiti, da so 
primerni za nadaljnjo analizo. Kot je bilo ugotovljeno s pomočjo VSM- meritev, 
magnetne lastnosti močno padejo. Remanenca se sicer relativno malo spremeni: pade iz 
907 mT na 872 mT, veliko večja težava je s koercitivnostjo, ki pade iz 755 kA/m na 212 
kA/m. Podrobnejši rezultati so predstavljeni v nadaljevanju. 
Zavoljo tako velikega poslabšanja magnetnih lastnosti smo v nadaljnjih eksperimentih 
NiCl2 zamenjali z NiSO4, saj se sulfidni ioni (𝑆𝑂4
2−) v vodni raztopini zaradi različnih 
pKa vrednosti obnašajo drugače kot kloridni ioni (Cl-). Sulfidni ioni lahko z vodo veliko 
lažje tvorijo H2SO4 kot pa kloridni ion HCl in na tak način vplivajo na pH elektrolitske 
kopeli. Zavedati se moramo tudi tega, da je reducent (NaBH4), ki ga uporabljamo za 
redukcijo Ni2+, komercialno dostopen v bazični raztopini (NaOH). In prav ta visok pH 
(>10) lahko vpliva na dodatno oksidacijo površine delcev v izhodnem prahu kot tudi na 
oksidacijo nanesenega niklja. Ta visoki pH reducenta se delno zmanjša, če imamo v 
raztopini prisotno kislino (v našem primeru H2SO4). 
V nadaljnjih poskusih je bilo preverjeno, kako čas reakcije vpliva na magnetne lastnosti 
z nikljem nanesenim MQP-B+ prahu. Pri tej študiji se kot izvor Ni2+ ionov uporablja 
NiSO4 sol, saj se je v prej omenjeni študiji izkazala kot boljša. Reakciji sta potekali pri 
povišani temperaturi (70−75 °C) elektrolitske kopeli, čas reakcije je bil 10 in 90 min. 
Reakcije se izvaja v ultrazvočni kopeli, ki služi kot način mešanja in termostatska kopel. 
Vzorci se na koncu spet posušijo in pripravijo za SEM in VSM.  
3.5. Tokovna elektrokemijska depozicija 
 
S tokovno elektrokemijsko depozicijo niklja na Nd-Fe-B mikro delce se preverja, kako 
vplivata čas in tok na nanos niklja. 
Za samo depozicijo se uporablja klasičen trielektrodni sistem. Na delovni elektrodi se 
izvaja proces depozicije: nasprotna elektroda skrbi, da je tok na delovni elektrodi 
konstanten, ter referenčna elektroda, na kateri je potencial konstanten. Predhodno 
pripravljene in razmaščene delce je treba nanesti na delovno elektrodo. Kot delovna 
elektroda se uporablja aluminijasta ploščica v obliki črke »J«. Omenjena delovna 
elektroda v širino meri 2 cm v dolžino pa 3 cm. Ker je treba delce na nek način obdržati 
na elektrodi, se z druge strani namesti majhen magnet, ki prepreči, da bi delci popadali z 
elektrode, obenem pa skrbi za dober stik in prevodnost med elektrodo in delci. Kot 
nasprotno elektrodi uporabljamo nikljevo palčko, ki se med samim procesom raztaplja. 
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Referenčna elektroda je v tem primeru inertna platinasta žička, ki v reakciji ne sodeluje, 
ampak omogoča prenos elektronov skozi fazno mejo. Idealna referenčna elektroda je 
nepolarizabilna, torej pomeni, da se njen potencial ne spreminja, kadar čeznjo teče 
električni tok. 
Elektrolitska kopel je pripravljena po Wattsovi metodi. Kot topilo se uporablja 
deionizirana voda, v kateri raztopimo 225 g/L NiSO4*6H2O, 30 g/L NiCl2*6H2O in 30 
g/L H3BO3. Tako pripravljena elektrolitska kopel ima pH 3,8. Elektrolitsko kopel s 
pomočjo grelne plošče segrejemo na želenih 55 °C. 
Najprej želimo preveriti, kako čas depozicije vpliva na sam nanos niklja na MQP-B+ 
nano delce. V tem primeru so vsi parametri konstantni, spremeni se le čas depozicije. 
Eksperiment se izvaja pri konstantnem toku 360 mA, spreminja se le čas same depozicije. 
Za primerjavo se eksperiment izvaja pri času 300 s in 600 s. S tem se preveri, kako čas 
vpliva na samo debelino nanosa niklja na tretirane delce ter kaj se dogaja z magnetnimi 
lastnostmi v primerjavi z osnovnim neobdelanim substratom.  
Drugi možen parameter, ki ga lahko spreminjamo, je tok. Predvideva se, da sama izbira 
toka vpliva na debelino in čistost nikljevega nanosa. V omenjenem eksperimentu so vsi 
parametri konstantni, spremeni se le tok. Čas same depozicije je 300 s. Pri pripravi prvega 
vzorca je tok 360 mA, za drugi vzorec pa se uporabi tok 540 mA.  
Vse dobljene vzorce iz omenjenih eksperimentov je treba primerno obdelati, da so 
primerni za nadaljnje analize. 
3.6. Priprava vzorca za analizo 
 
Vse vzorce, ki so bili pripravljeni po postopki breztokovnega nanosa ali po postopku 
tokovnega nanosa niklja, je treba analizirati, da preverimo uspešnost izvedenih depozicij. 
Osnovna načina za preverjanje magnetnih lastnosti Nd-Fe-B mikro delcev je VSM-
meritev, kjer se preveri, za koliko se poslabšajo ali izboljšajo magnetne lastnosti 
določenega vzorca, saj je od magnetnih lastnosti odvisna uporabnost magneta. Druga 
pomembna zadeva, ki jo je treba preveriti, je količina nanesenega niklja na same delce, 
oziroma debelina nanosa in stik med naneseno plastjo in samim delcem. 
3.6.1.  Analiza stehiometrije faz z vrstičnim elektronskim mikroskopom (SEM 
analiza) 
Ko želimo opazovati presek delcev pod elektronskim vrstičnim mikroskopom, je zato 
potrebna predhodna priprava vzorca. 
Delce, ki jih želimo opazovati pod mikroskopom, je treba najprej vliti v posebno smolo, 
da jih lahko naprej obdelujemo. Za vlivanje se uporabljaj Epofix. Smolo in trdilec je treba 
zmešati v pravilnem razmerju, ki je 25 (Epofix smola) : 3 (Epofix trdilec), če upoštevamo 
masno razmerje. V primeru, da pripravljamo v volumskem razmerju, se to glasi 15 
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(Epofix smola) : 2 (Epofix trdilec). Da se smola popolnoma strdi, je treba pustiti stati 24 
ur, da lahko ulitek odstranimo iz modela. 
Sledi brušenje pripravljenega vzorca na Struers RotoPol-15 brusilni napravi. Za brušenje 
se uporablja brusni papir granulacije 1000, 2400 in 4000. Za zmanjševanje trenja 
uporabljamo izopropanol (propan-2-ol). Z granulacijo 1000 ostranimo toliko smole, da 
pridemo do delcev, ki jih dejansko želimo brusiti in polirati. Granulaciji 2400 in 4000 sta 
namenjeni predvsem temu, da se poravna brusna površina, da je večina vzorca pobrušena 
in da se odstranijo podbrušeni deli. Med brušenjem vzorec opazujemo s prostim očesom; 
ko preidemo na fazo poliranja, začnemo vzorec opazovati pod optičnim mikroskopom. 
Sedaj ko imamo vzorec primerno pobrušen, sledi poliranje, ki je najpomembnejši 
postopek celotne priprave vzorca za SEM analizo. Vzorce poliramo na Struers LaboPol-
5 polirni napravi (slika 12). V primeru, da vzorec ni dovolj kvalitetno poliran, imamo 
težave pri opazovanju in analiziranju vzorca pod mikroskopom, saj ostanejo raze, ki 
motijo opazovanje vzorca. 
Brušeni vzorec je treba najprej polirati 
na 9-mikronski plošči. Kot mazivno 
sredstvo se uporablja modra tekočina 
in 9-mikronska suspenzija, ki skrbita za 
primerno trenje med vzorcem in 
polirno ploščo. Sila, s katero vzorec 
pritiskamo na polirno ploščo, je 20 N. 
V primeru, da je sila premajhna, je 
poliranje  slabo in počasno, v primeru 
prevelike sile lahko pride do poškodb 
na delcih, ki se jih prav tako želi 
izogniti.  
Čas poliranja na 9 mikronski plošči je 
močno odvisen od predhodnega 
brušenja; v primeru, da smo vzorec 
lepo pobrusili in ni nič podbrušen, je 
čas poliranje nekje 10 min. 
Ko predvidimo, da je vzorec primerno 
poliran, ga damo v čašo z etanolom in 
ga nekaj minut čistimo v ultrazvočni kopeli. Očiščen vzorec preverimo pod optičnim 
mikroskopom, kjer se preveri stanje oziroma izgled vzorca. V primeru, da ni opaznih 
večjih raz, sledi poliranje na 3-mikronski plošči. Poliranje je podobno kot pri 9- 
mikronski, razlika je samo v tem, da se tukaj uporabljata modra tekočina in 3-mikronska 
suspenzija, sila ostane enaka (20 N). Čas obdelave je 5 do 10 minut. Sledi pregled vzorca 
na optičnem mikroskopu, sedaj so na vzorcu opazne še samo manjše raze, ki niso preveč 
Slika 12: Poliranje vzorca za SEM [24]
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globoke. Zadnja stopnja poliranje je na 1 mikronski plošči ob uporabi modre tekočine in 
1 mikronske suspenzije. Uporabljena sila je 20 N, čas poliranja se giblje med 5 in 10 min. 
Ko vzorec spet preverjamo na mikroskopu, mora le-ta biti popolnoma brez raz. V 
primeru, da so opazne še kakršne koli raze, je treba vzorec še naprej polirati.  
Tako pripravljen in očiščen vzorec je primeren za nadaljnjo analizo na vrstičnem 
elektronskem mikroskopu.  
3.6.2. Analiza magnetnih lastnosti z magnetometrom s tresočim se vzorcem 
(VSM-analiza) 
Pri meritvah na VSM-ju je bistvenega pomena, da so mase analiziranega vzorca, kolikor 
je le mogoče, identične ter da je oblika vzorca enaka. Tak način analiziranja nam 
omogoča, da so rezultati med sabo primerljivi in minimaliziramo eksperimentalne 
napake.  
Vzorec, ki ga želimo analizirati, je treba najprej stisniti v primerno 
obliko. To naredimo tako, da zatehtamo določeno maso v izbrani 
model za stiskanje tablet in s pomočjo stiskalnice izdelamo tabletko. 
V konkretnem primeru je bil premer tabletke 6 mm, masa tabletke 
pribl. 0,25 g in uporabljeni tlak 1,5 t/cm2 oziroma 15 kN/cm2. Za 
izvedbo meritve je treba tabletko prilepiti na poseben nosilec (slika 
13). Da tabletka med samo meritvijo ne razpada, saj le-ta vibrira, jo 
je treba v celoti oblepiti z lepilom, da ostane nespremenjena.  
Preden začnemo z magnetnimi meritvami, je zelo pomembno, da je 
vzorec popolnoma centriran v merilnem območju, ker je le tako 
možno dobiti pravilne meritve. 
 
3.7. Korozijski testi 
 
Korozijski testi se izvajajo na polimerno vezanih magnetih v obliki valja, ki imajo premer 
nekje 16 mm in višino 10 mm, masa takega vzorca je se giblje okoli 12 g. 
Korozijske teste izvajamo na tak način, da vzorec vložimo v stekleno čašo, v kateri imamo 
demineralizirano vodo in vse skupaj damo v peč, ki je ogreta na 85 °C. Sledi spremljanje 
vzorca, kaj se z njim dogaja v vodi. Iz tega razloga vsak teden vzamemo vzorec iz vode, 
ga obrišemo na papirnati podlagi in pustimo vsaj 5 ur na zraku, da se posuši. Ko je vzorec 
posušen sledi meritev dimenzij in teže, saj se le-ta lahko skozi testiranje spreminja. Zadnje 
in glavne meritve so meritve padca magnetnega momenta, ki se izvaja v Helmholzovi 
tuljavi, pripeti na fluxmeter. Taki korozijski testi lahko trajajo več mesecev in so jih 
izvajali v Kolektorju KFH. 
  
Slika 13: Nosilec z vzorcem 
za VSM [24]
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4. Rezultati in razprava 
 
4.1. Breztokovna elektrokemijska depozicija niklja na MQPB+ 
prašne delce 
 
4.1.1. Vpliv izvora nikljevih ionov 
Študijo vpliva nikljeve soli je bila narejena iz dveh različno pripravljenih elektrolitskih 
kopeli. Obe reakciji sta potekali pri 70−75 °C in času 90 min. Na podlagi magnetnih 
meritev je bilo ugotovljeno, da ima izbira nikljeve soli velik vpliv na magnetne lastnosti  
Nd-Fe-B prahu (MQPB +) (graf 7 v nadaljevanju). V prvem poskusu je bil za izvor Ni2+ 
ionov uporabljen NiCl2. S FEG-SEM/EDS analizo je bil potrjen uspešen nanos niklja. 
Slika 14 prikazuje SEM sliko vzorca prahu MQPB+ narejenega pri temperaturi 70−75 





Slika 14: FEG-SEM/EDS analiza, BTED/NiCl2/90 
min/70-75 °C [25]
 
Graf 2: sp 4 
Graf 3: sp 5 Graf 4: sp 6 
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Iz slike 14, na prejšnji strani je razviden nehomogen nanos niklja. EDS-analiza je bil 
narejena na posameznih področjih označenih s sp4 do sp6 in kaže na vsebnost različnih 
koncentracij niklja, največ ga je na področju sp6, najmanj pa na področju sp4, prisotni so 
še tudi drugi elementi, med katerimi je najbolj kritičen kisik, ki kaže na oksidacijo, česar 
pa se želimo na vsak način izogniti. Bolj podrobni rezultati so predstavljeni v tabeli 4. 
Tabela 4:  Kemijska sestava na določenih področjih (točke sp4 do sp6) – izvor Ni ionov je NiCl2 
at % C O Al Cl Fe Co Ni Nd 
sp4 10,8 12,4 0,4 / 60,9 4,7 0,9 9,8 
sp5  15,2 37,5 / 0,4 35,9 2,9 2,5 5,7 
sp6 13,2 60,6 / 0,9 15,5 1,3 5,6 2,7 
 
Slika 15 prikazuje razliko med površino, kjer 
je nikelj nanesen, to je področje označeno s 
sp2, delež niklja je slabih 9 at% in 
področjem, kjer tako rekoč skoraj, da ni sledi 
niklja, delež niklja je okoli 1 at%, področje 
sp1. Razlog, da na področju sp1 ni sledi 
niklja, verjetno lahko pripišemo mehanski 




Slika 15: FEG-SEM/EDS analiza, BTED/NiSO4/90 
min/70-75 °C [25]
 
Graf 5: sp 1 Graf 6: sp 2 
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Tabela 5: Kemijska sestava na določenih področjih (sp1 in sp2) – [BTED/NiSO4/90 min/70-75 °C] 
At % C O S Fe Co Ni Nd 
sp1 15,4 17,1 0,6 52,8 4,3 1,2 8,5 
sp2 9,2 64,9 2,9 11,5 1,0 8,7 1,8 
 
 
Graf 7: VSM-meritve - vpliv izvora Ni ionov - [𝐵𝑇𝐸𝐷|90 𝑚𝑖𝑛|70 − 75℃] 
Tabela 6: Magnetne lastnosti vzorcev z različnim izvorom Ni ionov - [𝐵𝑇𝐸𝐷|90 𝑚𝑖𝑛|70 − 75℃] 
 
Osnovni MQP-B+ NiCl2 NiSO4 
Br [mT] 907 872 874 
Hci [kA/m] 755 212 437 
Magnetne meritve (graf 7) so pokazale, da se magnetne lastnosti delcev v primeru 
uporabe NiCl2 kot izvor Ni
2+ ionov  bistveno bolj poslabšajo v primerjavi z izhodnim 
MQPB + prahom, saj se koercitivnost zmanjša iz 755 kA/m na 212 kA/m, remanenca pa 
iz 907 mT na 872 mT. Nekoliko boljše rezultate dobimo v primeru uporabe NiSO4 kot 






























Osnovni MQPB+ NiCl2*6H2O NiSO4*6H2O
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Z magnetnimi meritvami smo potrdili zastavljeno teorijo, saj so bile magnetne lastnosti 
MQP-B+ prahu, pripravljenega iz NiSO4 soli boljše v primerjavi z magnetnimi lastnostmi 
MQP-B+ prahu, pripravljenega iz NiCl2 soli. A kljub zamenjavi Ni-soli so magnetne 
lastnosti v primerjavi z izhodnim Nd-Fe-B prahom ostale slabše, saj je vrednost 
remanence 878 mT, koercitivnosti pa 437 kA/m. V obeh primerih pa smo potrdili uspešen 
nanos Ni na izpostavljene prašne delce. 
 
4.1.2. Vpliv časa na depozicijo niklja in magnetne lastnosti MQPB+ prahu 
V nadaljnjih poskusih se je preverilo, kako čas reakcije (10 in 90 min) nanašanja Ni vpliva 
na magnetne lastnosti z nikljem prevlečenim MQP-B+ prahov. Kot že prej omenjeno, za 
izvor nikljevih ionov uporabljamo NiSO4, saj se je izkazal kot boljša rešitev. FEG-
SEM/EDS analiza obeh vzorcev je pokazala, da se v obeh primerih na površini vsakega 
delca tvori tanka plast niklja. Oba vzorca sta bila testirana na VSM-ju, kjer so bile 
izmerjene magnetne lastnosti, ki pa se tudi tokrat poslabšajo, še največja težava je pri 
koercitivnosti, remanenca se le minimalno poslabša. Podrobnejši rezultati VSM-meritev 
so predstavljeni v nadaljevanju. 
Iz slike 16 je razvidno, da 
se na površini delcev 
tvorita dve različni plasti, 
ki se razlikujeta tako po 
debelini kot po sestavi. 
Prva plast na površini 
prahu (sp3) vsebuje manj 
Fe kot končna plast (sp4), 
vsi ostali elementi so v 
podobnem razmerju, kar 
nakazuje na mogoče 
spontane elektrokemijske 
procese med depozicijo 
Ni, zaradi različnih 
redukcijskih potencialov 
elementov, kar je 
razloženo v nadaljevanju. 
Ne glede na vse pa sta obe 
plasti oksidirani, kar se potrdi z EDS-analizo, na področju sp3 je 32,7 mas% kisika, na 
sp4 pa 45,0 mas% kisika. 
Slika 16: FEG-SEM mikrostruktura vzorca MQPB+ prahu v preseku narejena s 
povratno sipanimi elektroni, BTED/NiSO4/10 min/70-75 °C [25] 
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Tabela 7: Kemijska sestava na določenih področjih (mas%) – [BTED/NiSO4/10 min/70-75 °C] 
mas % O S Fe Co Ni Nd 
sp3 32,7 1,6 21,4 2,5 28,7 13,0 
sp4 45,0 2,2 13,9 1,4 26,9 10,5 
 
Tabela 8: Kemijska sestava na določenih področjih (at %) – [BTED/NiSO4/10 min/70-75 °C] 
at % O S Fe Co Ni Nd 
sp3 66,0 1,6 12,3 1,4 15,8 2,9 
sp4 76,3 1,9 6,8 0,7 12,4 2,0 
 
Kot je razvidno iz naslednje 
slike 17, je na večini delca 
nanos niklja uspešen, manjši 
košček se je verjetno 
odlomil na področju sp1 in 
zato tam ni nanosa niklja. Še 
vedno pa je delež niklja na 
naneseni plasti zelo nizek 





Tabela 9: Kemijska sestava na določenih področjih – [BTED/NiSO4/90 min/70-75 °C] 
 
 
at % C O S Fe Co Ni Nd 
sp1 15,4 17,1 0,6 52,8 4,3 1,2 8,5 
sp2 9,2 64,9 2,9 11,5 1,0 8,7 1,8 
Slika 17: FEG-SEM/EDS analiza, BTED/NiSO4/90 min/70-75 °C [25]
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Graf 8: VSM-meritve - [BTED/NiSO4/70-75 °C] 
 
Tabela 10: Magnetne lastnosti pri različnih časih - [BTED/NiSO4/70-75 °C] 
 
Osnovni MQP-B+ 10 min 90 min 
Br [mT] 907 882 874 
Hci [kA/m] 755 665 437 
 
Kot je razvidno iz zgornjega grafa 8, se z daljšanjem reakcijskega časa močno poslabšajo 
magnetne lastnosti. Po 10 minutah koercitivnost pade za 11,9 %, Po 90 minutah pa kar za 
42,1 %. Spremembe remanence so v primerjavi s koercitivnostjo zanemarljivo majhne, 
saj se le-te gibljejo okoli 3 %. Podrobnejši rezultati so predstavljeni v taveli 10. 
Na podlagi teh analiz smo zaključili, da so reakcijski pogoji taki, da pri sami reakciji ne 
pride samo do redukcije Ni2+ ionov, ampak hkrati potekajo tudi redoks reakcije med Fe 
in Nd v izhodnem materialu (MQP-B+). Razlaga za tako kompleksno strukturo nanosa je 
povezana s standardnimi elektrodnimi potenciali Nd, Fe in Ni. Kovinski Nd in Fe, ki sta 
prisotna v MQP-B+ delcih, imata bolj negativen standardni elektrodni potencial v 
primerjavi z Ni in lahko reducirata Ni2+ iz raztopine v Ni, tako da jim oddata elektrone, 
pri tem pa nastanejo Nd3+ in Fe2+ ioni. Ti ioni se lahko nadaljnje reducirajo nazaj do 
kovinskega Nd in Fe ob dodatku reducenta in prav zaradi tega spontanega procesa 




























Osnovni MQPB+ 10 min 90 min
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Glede na magnetne meritve (Graf 8) smo zaključili, da mora biti reakcijski čas čim krajši, 
saj so le na ta način Nd-Fe-B mikro delci za kratek čas izpostavljeni burnim reakcijskim 
pogojem in tako preprečimo, zgoraj opisan spontan elektrokemijski proces med Ni, Fe in 
Nd. 
 
4.2. Elektrokemijski nanos niklja 
 
Da bi se izognili spontanim elektrokemijskim reakcijam, ki se izvedejo med breztokovno 
depozicijo Ni in na katere nimamo vpliva, smo se odločili, da nikelj nanesemo tokovno. 
To pomeni, da poskusimo tokovno preferirati samo določene elektrokemijske reakcije, tj. 
redukcijo niklja. 
V tem sklopu se bo preverilo, kako čas in aplicirani tok vplivata na debelino in sestavo 
nanešene nikljeve plasti. 
4.2.1. Vpliv časa na depozicijo niklja 
Elektrolitska kopel je bila pripravljena po Watts metodi. Kot topilo se uporablja 
deionizirana voda, v kateri raztopimo 225 g/L NiSO4*6H2O, 30 g/L NiCl2*6H2O in           
30 g/L H3BO3. Tako pripravljena elektrolitska kopel ima pH 3,8. Elektrolitsko kopel s 
pomočjo grelne plošče segrejemo na želenih 55 °C. Čas depozicije je 300 s, uporabljen 
tok pa 360 mA. 
Kot je razvidno iz FEG-SEM slike v preseku (slika 18) je večina MQPB+ delcev po 300 
s prevlečena s plastjo niklja (sp2). Debelina nanesene plasti meri od 0,7 µm do 0,8 µm. 
Tabela 9 ob sliki prikazuje kemijsko analizo nanesene nikljeve plasti na osnovni MQPB+ 
delec. Čistost nanesene 
nikljeve plasti je relativno 
velika, saj znaša slabih 85 
mas%. Zaradi visoke 
pospeševalne napetosti 
(16 kV), lahko zaznamo 
tudi manjše količine Fe in 
Nd. Na sliki je možno 
opaziti, da stik med 
nanesenim nikljem in 
osnovnim MQPB+ ni 
povsem čist, analizirana je 
bila namreč tanka plast 
oksidiranega Nd in Fe, ki 
po vsej verjetnosti nastane 
zavoljo spontanih 
elektrokemijskih reakcij, 
Slika 18: FEG-SEM mikrostruktura vzorca MQPB+ prahu v preseku, narejena s 
povratno sipanimi elektroni, TED/NiSO4/360 mA/300 s/55 °C [25]
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ki se pojavljajo med samo depozicijo. Je pa nanesena plast definitivno bolj  enakomerna 
kot pa pri breztokovni elektrokemijski depoziciji. V tabeli 11 so predstavljeni rezultati 
analize kemijske sestave vzorca na določenih področjih.  
 
Tabela 11: Kemijska sestava na določenih področjih - [TED/NiSO4/360 mA/300 s/55 °C] 
mas % Fe Nd Co Ni 
sp1 67,4 27,3 5,3 / 
sp2 14,3 1,5 / 84,2 
at %     
sp1 81,2 12,8 6,1 / 
sp2 15,1 0,6 / 84,3 
 
Pri tem vzorcu je bil tok depozicije enak kot v prejšnjem primeru, podaljšal se je le čas 
izvajanja depozicije iz 300 s na 600 s. Predvidevali smo, da se bo debelina nanesene 
nikljeve plasti na osnovne Nd-Fe-B nano delce povečala v primerjavi z vzorcem, kjer je 
bil čas depozicije 300 s. Kot je razvidno iz SEM-slike (slika 19), se debelina  nanesenega 
niklja giblje nekje med 0,7 in 0,8 µm, kar je povsem enako kot pri 300 s depoziciji. 
Razlog, da debelina nanesene plasti ni večja, je lahko v difuzijsko kontroliranem procesu, 
kar pomeni, da pride do pomanjkanja reaktanta ob elektrodi, zato se debelina ne povečuje. 
Za malenkost se poveča število delcev, na katerih je opazna zaščitna nikljeva plast. Čistost 
niklja se tudi bistveno ne spreminja in je nekje 90,1 mas% (tabela 12).   
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Slika 19: FEG-SEM/EDS analiza, TED/NiSO4/360 mA/600 s/55 °C [25] 
Tabela 12: Kemijska sestava na določenem področju (3-sp1) - [TED/NiSO4/360 mA/600 s/55 °C] 
Element mas % at %  
Fe 8,1 8,6 
Ni 90,1 90,7 
Nd 1,8 0,7 
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Graf 9: VSM-meritve - vpliv časa depozicije - [TED/NiSO4/360 mA/55 °C] 
Tabela 13: Magnetne lastnosti pri različnem času - [TED/NiSO4/360 mA/55 °C] 
 Osnovni MQPB + 300 s 600 s 
Br [mT] 907 857 930 
Hci [kA/m] 755 714 674 
 
Graf 9, dopolnjen s tabelo 13, prikazuje vpliv časa depozicije niklja na Nd-Fe-B mikro 
delce na magnetne lastnosti obdelanih delcev v primerjavi z osnovnim neobdelanim 
materialom. Koercitivnost se z daljšanjem časa depozicije niža, vendar so absolutne 
vrednosti koercitivnosti večje kot v primeru breztokovne depozicije. Pri osnovnem 
neobdelanem vzorcu je koercitivnost 755 kA/m, po 300 s pade na 714 kA/m (padec za 
5,4 %), po 600 s pa na 674 kA/m (padec za 10,7 %). Zanimiv podatek je ta, da se 
remanenca po 300 s zniža na 857 mT, v primeru, da izvajamo depozicijo 600 s, pa se 
remanenca poviša v primerjavi z osnovnimi delci, pri 600 s je v okolici y osi opaziti 




























Osnovni MQPB+ t=5 min t= 10 min
 Tadej Zadravec – Breztokovno in tokovno nanašanje niklja na magnetne Nd-Fe-B mikro delce 
33 
Univerza v Ljubljani, Fakulteta za kemijo in kemijsko tehnologijo 
4.2.2. Vpliv jakosti toka na depozicijo niklja 
Tokrat je prikazana primerjava dveh vzorcev, ki se razlikujeta le v uporabljenem toku za 
tokovno elektrokemijsko depozicijo. Pri prvem vzorcu je bil uporabljeni tok 360mA, za 
pripravo drugega vzorca, pa je bil uporabljen tok 540 mA. Čas depozicije je v obeh 
primerih 300 s. 
Sliki 20 in 21 prikazujeta nanos 
niklja na osnovnem MQPB+ 
prahu. Uporabljen tok je bil 360 
mA in čas depozicije 300 s. Na  
sliki 20 je opazno, da stik med 
nanesenim nikljevim slojem in 
osnovnim materialom ni 
povsem idealen ter da na 
določenih mestih odstopi; tega 
se seveda v vsakem primeru 
želimo izogniti in preprečiti, saj 
ima lahko to negativne 
posledice na nadaljnjo 
obnašanje materiala. 
Debelina nanosa je nekje          














Slika 20: FEG-SEM mikrostruktura MQPB+ prahu v preseku + slab stik med 
osnovnim delcem in nanosom niklja, [TED/NiSO4/360 mA/300 s/55 °C] [25]
 
Slika 21: FEG-SEM/EDS analiza, TED/NiSO4/360 mA/300 s/55 °C [25] 
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Tabela 14: Kemijska sestava na določenih področjih - [TED/NiSO4/360 mA/300 s/55 °C] 
element mas % (1-sp1) at % (1-sp1) mas % (1-sp2) at % (1-sp2) 
Fe 64,4 81,2 14,3 15,1 
Co 5,3 6,1 / / 
Nd 27,3 12,8 1,5 0,6 
Ni / / 84,2 84,3 
Da bi dosegli, da je večina delcev 
prevlečena z nikljevo plastjo, smo 
povečali električni tok iz 360 mA na 
540 mA. Iz slike 22 je razvidno, da je 
z nikljevo plastjo prevlečena velika 
večina delcev, se pa pojavijo tudi taki, 
ki nimajo nobene prevleke. Debelina 
obloge, ki se je nanesla na delce, je od 
1,5 µm pa tja do 2 µm. Kemijska 
sestava analizirane nanesene obloge, 
kaže na zelo čist nikljev sloj, ki doseže 
dobrih 95 mas % niklja (tabela 15). 
Povezava med osnovnim MQPB+ 
delcem in nikljevo plastjo pa kljub 












Slika 22: FEG-SEM mikrostuktura MQPB+ prahu v preseku – 
večina delcev je prevlečenih z nikljem – [TED/NiSO4/540 
mA/300 s/55 °C] [25] 
Slika 23: FEG-SEM/EDS analiza, TED/NiSO4/540 mA/300 s/55 °C [25]
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Tabela 15: Kemijska sestava na določenih področjih - [TED/NiSO4/540 mA/300 s/55 °C] 
element mas % (2-sp1) at % (2-sp1) mas % (2-sp2) at % (2-sp2) 
Fe 66,8 80,9 3,8 4,0 
Co 5,2 6,0 / / 
Nd 28,0 13,1 1,0 0,4 
Ni / / 95,2 95,6 
 
 
Oba vzorca, ki sta bila pripravljena pri različnih tokovih, 360 mA in 540 mA, sta bila 
analizirana na VSM-ju, kjer je bilo ugotovljeno, da se koercitivnost z večanjem 
električnega toka znižuje. Remanenca se pri 360 mA poslabša; za električni tok 540 mA 
je izmerjena remanenca 912 mT (tabela 16), kar je več, kot je remanenca osnovnega 
vzorca, prav tako pride do neke vrste prevoja, kar nakazuje vsebnost več magnetnih faz 
v vzorcu. 
 




























Osnovni MQPB+ I= 360 mA I= 540 mA
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Tabela 16: Magnetne lastnosti pri različnem toku - [TED/NiSO4/300 s/55 °C] 
 osnovni MQPB + 360 mA 540 mA 
Br [mT] 907 857 912 
Hci [kA/m] 755 714 684 
 
Porazdelitev toka oz. tokovne gostote (ki je v našem primeru ne moremo določiti zaradi 
praškovne geometrije vzorca in neznane površine) je v veliki meri odvisna od 
geometrijskih faktorjev, kot je oblika delca, lokacije delca glede na položaj anode in stika 
delovne elektrode s samim delcem. Tok oz. njegova gostota bo hipotetično višja na 
odmikih in območjih, ki so bližje anodi, predvsem zaradi manjše upornosti. Po drugi 
strani bo tok oz. tokovna gostota v vdolbinah in na bolj odmaknjenih delcih nižji, saj se 
upornost z razdaljo povečuje. Te razlike v toku oz. posledično v njegovi gostoti 
neizogibno vplivajo na debelino nanesenega niklja in bo ta v vsakem primeru večja na 
izpostavljenih mestih kot pa v vdolbinah.  
Glede na prve dobljene rezultate magnetnih meritev tako breztokovnega kot tokovnega 
načina depozicije se lahko sklepa, da je tokovna depozicija boljša izbira, saj se tako 
koercitivnost kot tudi remanenca bistveno manj poslabšata kot v primeru breztokovne 
depozicije. Bistveno bolj enakomerne in čistejše so tudi plasti nanešenega niklja. 
Za nadaljnje korozijske teste se pripravijo trije različni vzorci. Prvi vzorec je osnovni, ki 
ni popolnoma nič zaščiten in se uporablja kot referenca, z njim pa se potem primerjajo 
vsi ostali vzorci. Drugi vzorec, ki je bil pripravljen za korozijske teste, je breztokovno 
zaščiten cilinder pri temperaturi kopeli 75 °C. Čas depozicije je 10 min, kot izvor 
nikljevih ionov se uporablja NiSO4*6H2O (konc. = 7,4 g/L), reducent je NaBH4 (konc. = 
1,2 g/L). Za tretji vzorec smo izvedli tokovno elektrokemijsko depozicijo na MQPB+ 
delce pri temperaturi kopeli 55 °C, času depozicije 300 s in toku 360 mA. Kot izvor 
nikljevih ionov se uporablja NiSO4*6H2O (konc. = 225 g/L), NiCl2*6H2O (konc. = 30 
g/L) in H3BO3 (konc. = 30 g/L) in jih nato stisnili v želeno obliko. 
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4.3. Korozijski testi  
 
V zadnjem koraku so bili MQPB+ plastomagneti, zaščiteni s tanko plastjo niklja, 
izpostavljeni korozijskim testom za obdobje približno enega leta.  
Za korozijske teste so se uporabljali trije različni vzorci: 
MQPB+ osnovni: plastomagnet, katerega osnovni magnetni material predstavlja NdFeB 
prah (t.i. MQPB+) 
MQPB+ BTED: plastomagnet (MQPB+ osnovni) s tanko plastjo Ni (debelina 10 μm). 
Zaščitna prevleka je bila pripravljena na osnovi breztokovne elektrokemijske depozicije 
Ni iz vodne raztopine NiSO4. Eksperimentalni pogoji so bili sledeči t = 600 s, T = 75 °C. 
MQPB+ TED: MQPB+ prah, pri katerem so bili posamezni delci zaščiteni z Ni (debelina 
1 μm) in šele na to polimerno vezani. Zaščitna prevleka Ni na posameznih delcih je bila 
pripravljena s tokovno elektrokemijsko depozicijo iz vodne raztopine NiSO4. 
Eksperimentalni pogoji so bili: t = 300 s, T = 55 °C, I = 360 mA 
Vse tri tabletke so bile pripravljene po standardnem postopku v Kolektorju KFH. V 
ekstruderju rotirata dva polža, celoten sistem je ogret na tališče osnovnega veziva 
(polimera). Med ekstruzijo se osnovni material  (polimer, magnetni prah in aditivi) med 
polžema homogenizira, pregnete, polimer se stali in v pregneteni obliki surovine izstopajo 
iz izstopne šobe v obliki »špagetov«, ki se potem hladijo na hladilnem traku s pomočjo 
zraka in vode. Ohlajeni material se na koncu reže na želeno velikost. Dimenzije nastalih 
tablet so nekje: višina 10 mm, premer 16 mm in masa 12 g.  
Korozijski testi so se izvajali okoli enega leta. Za vzorec, ki je bil pripravljen po 
elektrokemijski depoziciji, so se korozijski testi zaključili po 317 dneh, ostala dva vzorca, 
to sta osnovni in MQPB+ BTED pa sta bila korozijskim pogojem izpostavljena 393 dni. 
Vse od začetka pa do konca testov so se izvajale meritve padca magnetnega momenta, ki 
se je potem preračunal na %. Celoten relativni padec vseh treh vzorcev je predstavljen na 
grafu 11. Preko teh rezultatov je bilo ugotovljeno, da je padec magnetnega momenta 
najvišji pri MQPB+ osnovnem vzorcu in sicer so se magnetne lastnosti po 393 dneh 
poslabšale za 48,2 %. Pri vzorcih, ki sta bila zaščitena z Ni, torej pri MQPB+  galvano 
vzorcu, je bil relativni padec magnetnega momenta manjši. Magnetne lastnosti MQPB+ 
BTED  vzorca so se v 393 dneh poslabšale za 43,7 % in MQPB+ TED vzorca v 317 dneh 
za 38,5 %. 
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Graf 11: Padec magnetnih lastnosti pri korozijskih testih 
 
Z vrstičnim elektronskim mikroskopom FEGSEM in analizo EDS smo preiskovali 
mikrostrukture vzorcev plastomagnetov MQPB+ po koroziji v vodi. Analizirani vzorci 
so bili: 
1. plastomagnet MQPB+ osnovni 
2. plastomagnet MQPB+ BTED 
3. plastomagnet MQPB+ TED 
Na sliki 24 je lepo vidna oksidna plast osnovnega MQPB+ plastomagneta. Oksidno plast 
predstavlja temnejši del na robnem področju omenjenega plastomagneta. Debelina 
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S podrobnim pregledom vzorcev smo ugotovili, da obstajajo določene razlike v velikosti 
cone oksidacije na robnih delih vzorcev. Slike 25, 26 in 27 kažejo primerjavo med vzorci 
MQPB+ osnovni, MQPB+ BTED, in MQPB+ TED na robovih cilindričnih magnetov. 
                                     
                                                     Slika 26: MQPB+ TED [25] 
Debelina sive oksidacijske plasti je bistveno večja pri osnovnem magnetu v primerjavi z 
magneti, ki imajo obdelane MQPB+ delce z nikljem. 
Glede na meritve magnetnih lastnosti, ki so pokazale največji padec-poslabšanje pri 
osnovnem vzorcu, manjši padec pri BTED in najmanjši padec lastnosti pri TED vzorcu, 
smo se odločili za podrobno stereološko analizo deleža oksidnih faz v vzorcih. 
Predvidevamo, da je glavni vzrok za padec magnetnih lastnosti prav korozija oziroma 
oksidacija magnetnih delcev MQPB+. 
Za ta namen smo opravili podrobno kvantitativno stereološko analizo deleža oksidne faze 
v vzorcih z uporabo FEGSEM posnetkov mikrostrukture, ki so bili narejeni pri relativno 
majhni povečavah (150x) na šestih na enak način izbranih mestih/področjih na 
posameznih vzorcih. Posnetke smo naredili z visoko slikovno ločljivostjo in z uporabo 
optimiziranega faznega kontrasta povratno sipanih elektronov. Z ustrezno stereološko 
analizo posnetkov smo natančno izmerili deleže oksidne faze v vzorcih. Ugotovili smo, 
Slika 24: MQPB+ osnovni [25]
 
Slika 25: MQPB+ BTED [25]
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da obstaja jasna in neposredna korelacija med deležem oksidne faze v vzorcih in padcem 
magnetnih lastnosti po korozijskih testih.  
Rezultati stereološke analize so prikazani v tabeli 17. Vzorec MQPB+ BTED vsebuje za 
približno 15 %, ter vzorec MQPB+ TED za približno 19 % manj oksidne faze v primerjavi 
z osnovnim vzorcem. Iz tabele 18, je lepo razvidno, da je padec magnetnega momenta 
odvisen od deleža oksidne faze. Večji kot je delež oksidne faze, večji je padec 
magnetnega momenta. 
Tabela 17: Delež oksidne faze [%] 
površina osnovni BTED TED 
1 35.8 26.0 28.0 
2 30.1 29.6 26.6 
3 35.2 28.7 29.0 
4 37.9 31.2 27.9 
5 39.7 30.5 27.9 
6 32.7 32.8 31.6 
povprečje 35.2 29.8 28.5 
rel. sprememba v % 0.0 -15.4 -19.1 
 




momenta v % 
delež oksidne faze 
[%] 
osnovni 48.2 35.2 
BTED 43.7 29.8 
TED 38.5 28.5 
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5. Zaključek 
 
V diplomskem delu so predstavljene teoretične osnove tako breztokovnega kot tokovnega 
elektrokemijskega nanosa niklja za povečanje korozijske odpornosti magnetnih prahov 
na osnovi sistema Nd-Fe-B (MQPB+). Obe metodi sta bili eksperimentalno preverjeni ter 
pripravljeni vzorci analizirani in ovrednoteni glede na debelino in homogenost 
nanesenega niklja kot tudi na magnetne lastnosti v primerjavi z osnovnim prahom, ki je 
služil kot referenca. 
Iz rezultatov, ki smo jih dobili pri breztokovni elektrokemijski depoziciji, smo dokazali, 
da je mogoče delce MQPB+ prevleči s homogeno nikljevo plastjo. Ugotovljeno je bilo, 
da ima na sam nanos in magnetne lastnosti velik vpliv izbira izvora nikljevih ionov. V 
primeru, ko se kot izvor nikljevih ionov uporabi NiCl2, je padec koercitivnosti gledan na 
osnovni vzorec skoraj 72 %, v primeru uporabe NiSO4 pa je ta nekoliko manjši, 42 %, 
ker daje bistveno prednost NiSO4. Pomembno vlogo pri sami depoziciji igra tudi čas 
izvajanja depozicije, saj se s časom magnetne lastnosti bistveno poslabšajo, predvsem je 
težava v koercitivnosti, ki po 10-minutni depoziciji pade za slabih 12 %, po 90 minutah 
pa za kar 42 %, gledano na osnovni vzorec.  
Vzorci, ki so bili pripravljeni s pomočjo tokovne elektrokemijske depozicije, so bili prav 
tako analizirani na debelino nikljevega nanosa in magnetne lastnosti. Pri tokovni 
elektrokemijski depoziciji se je preverilo, kako čas in pa tok vplivata na sloj deponiranega 
niklja. Predvsem je zanimivo dejstvo, da se z daljšanjem časa in pa višanjem toka 
koercitivnost poslabša, remanenca pa se celo poveča. Najslabše magnetne lastnosti so se 
pokazale pri vzorcu, ki je bil tretiran pri 360 mA in času 600 s; v tem primeru je bil padec 
koercitivnosti dobrih 10 %, najboljše pa se je obnesel vzorec, tretiran 300 s in toku 360 
mA. Na odgovor, kaj se dogaja z delci oz. kaj vpliva na povišanje remanence, ni bilo 
možno najti nobene znanstvene razlage, sklepamo pa, da pride do magnetne sklopitve 
med novonastalo mehkomagnetno fazo, ki se lahko naredi med samo depozicijsko fazo 
in trdomagnetno fazo Nd2Fe14B. Napaka meritve je zelo malo verjetna, saj so bile meritve 
ponovljene, prav tako se je podoben trend pokazal pri različnih vzorcih.  
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Iz vsakega načina depozicije niklja je bil izbran po en polimerno vezan vzorec v obliki 
cilindra, ki se je naprej testiral na korozijskih testih. Za lažjo oceno učinkovitosti 
protikorozijske zaščite se kot referenca testira tudi osnovni vzorec brez kakršne koli 
zaščite. Za breztokovno elektrokemijsko depozicijo je bil izbran vzorec, pri katerem se, 
kot izvor Ni2+ ionov uporablja NiSO4, čas depozicije je 10 min in temperatura kopeli med 
70 in 75 °C, za tokovno elektrokemijsko depozicijo se je izbral vzorec, pri katerem se je 
kot izvor niklja uporabil NiSO4, čas depozicije je bil 5 min, pri temperaturi 55 °C in toku 
360 mA. Rezultati stereološke analize so potrdili skladnost med korozijskimi testi in 
padcem magnetnega momenta. Izkaže se, da prevleka na osnovi Ni dokazano ščiti 
magnete ter hkrati onemogoča hitro korozijo, kot smo jo zasledili pri osnovnem vzorcu. 
V kolikor je bila zaščitena samo zunanja plast plastomagneta (MQPB+ BTED), se ob 
prvem prodoru vode preko nikljeve zaščite, prične korozija posameznega MQPB+ delca, 
ki sestavlja plastomagnet. V primeru, kjer pa je z Ni zaščiteni vsi, posamezni magnetni 
delci (MQPB+ TED), je korozija počasnejša, saj ob prvi difuziji vode v notranjost 
magneta, vsak posamezen MQPB+ delec še vedno ostane zaščiten z Ni plastjo. In prav 
zaradi tega je padec magnetnega momenta v primeru najmanjši, ter je koreliran z deležem 
oksidne faze, ki je je na MQPB+ TED najmanj.  
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